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摘 要 钊 基 单 晶 高 温 合金 固 溶 处 理 后 , 分 别 经 过 Brinell 硬 度 计 压 痕 和 吹 砂 引入 变形 , 热处理 后 观察 再 结晶 , 研究 了 W 和 
Re 元 素 对 固 溶 态 镍 基 单 品 高 温 合 金 变形 和 再 结晶 的 影响 . 结果 表明 , 加 入 W 和 Re 后 , 单 晶 高 温 合 金 变形 后 位 错 密 度 增 大 ， 
位 错 缠 结 增多 , 再 结晶 形 核 时 间 滞 后 , 即 再 结晶 孕育 期 延长 , 再 结晶 深度 明显 减 小 . 单 晶 高 温 合金 经 吹 砂 后 , 表面 显 微 硬度 
明显 增加 , 加 入 W 和 Re 后 , 变形 深度 减 小 , 再 结晶 晶 界 迁移 速率 最 大 值 降低 , 且 沿 着 再 结晶 深度 方向 , 唱 界 平均 迁移 速率 的 
变化 与 显 微 硬度 变化 趋势 一 致 . 
关键 词 镍 基 单 晶 高 温 合金 , 再 结晶 , 位 错 , 显 微 硬度 , W, Re 
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ABSTRACT Ni-based single crystal superalloys have been widely used for blades and vanes in gas turbine. 
However, recrystallization (RX) induced by residual strain has been a serious problem for the application of single 
crystal superalloys. In previous work, effect of microstructure, such as »', y/y' eutectics and carbides, as well as heat 
treatment parameters, on the RX behavior have been studied. However, the effect of alloy elements on the RX be- 


havior has rarely been reported. Therefore, in this work, the effect of the important solution strengthening elements, 
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W and Re, on the deformation and RX of solution heat treated Ni-based single crystal superalloys was investigated. 
At first, two single crystal superalloys were prepared, and W and Re were added into one alloy among them. After 
solution heat treatment, these two single crystal superalloys were deformed by shot-peening or Brinell indentation. 
Then these deformed samples were heat treated to observe the microstructure of RX. It indicated that RX depth de- 
creased with the addition of W and Re irrespective of deformation mode and heat treatment temperature. Short time 
heat treatment experiment of indented and shot-peened samples both indicated that incubation period of RX was 
prolonged and nucleation of RX was slowed with the addition of W and Re, which verified that RX was suppressed 
by W and Re. After shot-peening, micro-hardness of the alloy with W and Re increased, but the depth of deforma- 
tion zone was obviously reduced. Higher density of dislocation was found in the single crystal superalloy with W 
and Re, and also lots of dislocation tangles were observed. So, in this alloy, dislocation annihilated slowly, that is, 
recovery was slowed down, which prolonged the incubation period of RX. During the process of RX grain growth, 
the maximum RX grain boundary migration velocity was reduced with the addition of W and Re. Moreover, the 
change of mean RX grain boundary migration velocity showed the same trend with the micro-hardness along the di- 
rection of RX depth. 

KEY WORDS Ni-based single crystal superalloy, recrystallization, dislocation, micro-hardness, W, Re 


昌 合 金具 有 较 高 的 高 温 强度 ,优良 的 抗 高 温 。 ”未 见报 道 . 因此 , 本 工作 选择 单 晶 高 温 合 金 中 重要 
氧化 和 抗 热 腐蚀 性 能 、 优 异 的 蠕 变 与 疲劳 抗力 、 良 。 的 固 溶 强化 元 素 W 和 Re, 研究 它们 对 单 晶 高 温 合金 
好 的 长 期 组 织 稳定 性 , 广泛 应 用 于 航空 、 航 天、 能 。 再 结晶 的 影响 

源 、 核 工业 石化 等 领域, 是 国防 武器 装备 和 国民 经 。 | sow 六 

、 、 > 、 1 实验 万 法 

济 建设 不 可 或 缺 的 关键 结构 材料 . 但 是 , 晶 界 在 后 
温 下 是 材料 的 薄弱 位 置 , 容易 导致 部 件 失效 . 为 nd ean 
满足 高 推 重 比 航空 发 动机 涡轮 进口 温度 不 断 提高 。“ 袍 感应 熔炼 不 合 W 和 Re 的 母 合金 ,将 峡 合 金 切 成 约 
的 要 求 ,发 展 了 定向 泌 回 柱 品 和 单 品 高温 合金 ， 消 人 
除了 横向 晶 界 甚至 全 部 唱 界 , 极 大 地 提高 了 高 温 合 ”凝固 炉 (LMC) 制 备 不 含 W, Re 和 含有 W, Re 的 单 蝇 高 
念 部 件 的 承 温 能 力 呈 单 晶 高 温 合 仿 在 先进 航空 We 温 合 金 试 棒 ( 单 晶 制 备 过 程 中 加 入 W 和 Re), 化 学 成 


动机 和 地 面 燃 汽轮机 中 得 到 广泛 应 用 , 其 制造 和 应 ”分 如 表 1 所 示 , 分 别 命名 为 DD00 和 DDOWR. 单 品 高 


:到 4 (于 和 


Bann 


用 能 力 已 成 为 衡量 一 个 国家 材料 发 展 水 平 的 重要 ” 瘟 合 金 试 棒 直 径 为 10 mm, 长 200 mm, 沿 <001> 品 体 
标志 之 一 2 学 方向 生长 . 通过 电 火 花 线 切割 从 单 唱 试 棒 中 切取 


单 晶 高 温 合金 及 其 部 件 的 制备 需要 经 过 铸造 、 ”直径 为 10 mm, 长 5 mm 的 圆 片 , 进行 固 深 热处理， 
脱 壳 、 吹 砂 、 打 磨 、 机 加 、 热 处 理 、 检 测 等 复杂 工序 ，” 随后 水 溢 至 室温 , 以 尽量 消除 yZ 相 共 品 和 铸 态 不 
在 诸多 复杂 工序 中 , 表面 或 局 部 变形 很 难 避 免 . 单 。 ”均匀 相对 再 结晶 的 影响 . 合金 的 固 浴 热处理 制度 
晶 铸 件 变形 后 , 在 随后 的 高 温 固 溶 处 理 或 者 高 温 服 。 分 别 为 1250 'C,2h+1300 'C,2h+1310 'C,4h, 水 
役 中 , 极 易 诱发 再 结晶 再 结晶 的 产生 重新 引入 冷 (DD00) 和 1250 'C,3h+1330 '‘C,10h, 水 冷 


了 横向 晶 界 , 导致 单 晶 高 温 合 金 部 件 的 力学 性 能 急 。 (DDOWR). 


剧 下 降 ", 成 为 单 晶 高 温 合金 部 件 使 用 中 的 重大 将 上 述 固 溶 济 火 的 2 种 单 晶 合 金 圆 片 样品 的 
隐患 . (001) 表 面 磨 光 , 分 别 进行 Brinell 硬 度 计 压 痕 和 吹 砂 变 


因此 , 针对 单 晶 高 温 合金 的 再 结晶 问题 , 研究 。 形 处 理 . Brinell 硬度 计 压 痕 所 用 载荷 为 500 kg, 保 载 
人 员 进 行 了 广泛 的 研究 , 主要 包括 热处理 温度 .时 ”时间 为 13 s. 吹 砂 条 件 如 下 : 砂粒 直径 不 大 于 75 hm， 
间 和 气氛 "变形 方式 、 应 变量 "第 二 相 粒 子 "™9 ” 吹 砂 平均 压力 为 0.4 MPa, 吹 砂 时 间 为 5 min. 对 部 分 
等 因素 对 单 晶 高 温 合金 再 结晶 的 影响 . 然而 , 作为 。 压 痕 变形 样品 进行 1310 'C,4h 热 处 理 , 同时 对 部 
合金 的 本 质 属性 , 合金 成 分 对 单 晶 高 温 合 金 再 结晶 ”分 吹 负 i ee 1310 和 1330 'C 进 行 4h 热 
影响 方面 的 研究 却 较 少 "9. 一 定 含量 的 微量 元 素 C， ”处理 后 空冷 . 对 部 分 和 吹 砂 变 形 的 样品 在 
通过 形成 碳化 物 阻 碍 再 结晶 上 3. y' 形 成 元 素 Al, Ti 1310 i je s), 迅速 水 泽 至 室温 . 

的 含量 增加 , 使 再 结晶 得 到 极 大 的 抑制 吧 . 而 关于 固 所 有 样品 使 用 电 火 花 线 切割 的 方法 , 压 痕 样品 
溶 强化 元 素 对 单 晶 高 温 合金 再 结晶 的 影响 , 目前 尚 。 沿 压 痕 直径 切 开 , 歇 砂 变形 样品 垂直 于 吹 砂 表面 切 


及， 
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表 1 镍 基 单 晶 高 温 合 金 的 名 义 化 学 成 分 
Table 1 Nominal chemical compositions of Ni-based single crystal superalloys 
(mass fraction / %) 
Alloy CI+Co+Mo TatAl W Re Ni 
DD00 13 13 一 Bal. 
DDOWR 13 13 6 4 Bal. 
开 . 样品 截面 经 机 械 研 磨 、 抛 光 和 金 相 浸 蚀 , 使 用 


Axiovert200MAT 金 相 显微镜 和 Hitachi S- 
3400N 扫描 电镜 (SEM) 观 察 再 结晶 组 织 , 并 测量 再 
结晶 深度 , 再 结晶 深度 的 定义 和 测量 方法 见 文献 
0. 实验 所 选用 的 化 学 浸 蚀 剂 为 4g CuSOs + 80 mL 
HCI+ 20 mL CH;OH. 
将 吹 砂 变形 样品 的 截面 磨 光 , 并 机 械 抛光 . 通 
过 Leco M-400-G 自动 显 微 硬度 计 测量 2 种 单 晶 合 
金 样 品 截面 从 吹 砂 表面 至 样品 内 部 的 显 微 硬度 , 加 
载 载荷 为 50 g, 保 载 时 间 为 13 s. 
分 别 从 压 痕 变形 样品 和 压 痕 变 形 后 经 1310 'C 
短 时 间 热 处 理 样品 的 相同 深度 位 置 切 取 约 500 hm 
厚 的 薄片 样品 , 样品 平行 于 压 痕 面 , 将 薄片 于 砂纸 
上 和 仔细 研磨 至 50 hm 以 下 . 从 样品 上 取 下 一 个 直径 
为 3 mm 的 圆 片 , 配制 10% 高 氧 酸 和 90% 的 酒精 ( 体 
积分 数 ) 双 喷 电 解 液 减 薄 样 品 , 制备 成 透射 电镜 样 
品 . 最 后 在 Tecnai 20 透射 电子 显微镜 (TEM) 上 观察 
样品 的 微观 组 织 形 貌 . 
2 实验 结果 
2.1 热处理 再 结晶 组 织 
图 1 为 2 种 单 晶 高 温 合 金 经 过 固 溶 热处理 并 学 
Y' 相 的 组 织 形 貌 , 即 再 结晶 处 理 前 的 初始 组 
只 .不 含 W 和 Re 的 DD00 合 金 的 y' 相 近似 时 立方 形 
态 , 但 是 其 边 角 处 较 圆 , 尺寸 约 为 120 nm. 含 W 和 
Re 元 素 的 DDOWR 合金 的 y' 相 形态 更 加 趋 近 于 立 
方形 态 , 尺寸 较 小 , 约 为 80 nm. 
2 种 单 唱 高 温 合金 压 痕 变 形 后 经 过 1310 'C,4h 
热处理 的 再 结晶 组 织 如 图 2 所 示 . 样品 表层 基体 因 氧 
化 导致 Cn Al 等 元 素 损 失 风 经 侵蚀 后 在 OM 下 呈现 
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1 2 种 钊 基 单 唱 高 温 合金 固 溶 处 理 溯 火 后 多 相 的 

SEM 像 
Fig.1 SEM images of Ni-based single crystal superalloy 
DD00 (a) and DDOWR (b) after solution heat treat- 


ment and water quench 


的 再 结晶 组 织 如 图 3 所 示 . 图 中 黑色 孔洞 为 高 温 固 
溶 孔 洞 , 其 产生 过 程 及 原因 详 见 文献 [21]. DD00 合 
金 的 再 结晶 唱 粒 尺寸 和 再 结晶 深度 明显 大 于 
DDOWR 合金 . DDOWR 晶 粒 尺寸 基本 保持 均匀 , 而 
且 产生 了 较 多 的 退火 挛 晶 (图 3b). 

对 2 种 单 唱 高 温 合金 吹 砂 后 , 将 分 别 经 1300， 
1310 和 1330 热处理 4h 后 的 最 大 再 结晶 深度 及 


较 浅 颜色 . 观察 DD00 样 品 截面 发 现 单 唱 组 织 几 乎 完 
全 消失 , 样品 由 几 个 再 结晶 晶 粒 构成 , 再 结晶 晶 粒 尺 
寸 巨 大 , 达到 了 毫米 量 级 , 如 图 2a 所 示 . DDOWR 合 
金 在 压 痕 周围 产生 了 类 似 椭 球 形 的 再 结晶 区 域 , 唱 
粒 尺 寸 约 几 百 微米 , 最 大 再 结晶 深度 约 为 1.1 mm, 如 
图 2b 所 示 . 这 表明 , 单 晶 高 温 合金 中 加 入 W 和 Re 能 
有 效 的 抑制 再 结晶 的 生长 . 

2 种 单 晶 高 温 合 金 吹 砂 后 , 经 1310 'C,4h 处 理 


平均 再 结晶 深度 值 进行 统计 , 结果 如 图 4 所 示 . 
DD00 合 金 的 再 结晶 深度 明显 大 于 DDOWR 合金 , 其 
最 大 再 结晶 深度 值 甚至 达到 DDOWR 合金 的 2~5 倍 
(图 4a), 且 随 热处理 温度 升 高 , 再 结晶 深度 差异 越 明 
显 , 说 明 DD00 合金 某 些 位 置 的 再 结晶 晶 粒 发 展 非 
常 迅 速 . 最 大 再 结晶 深度 代表 局 部 再 结晶 的 状态 ， 
而 平均 再 结晶 深度 则 更 具有 全 局 意义 . 同样 , 由 图 
4b 可 见 , DD00 合 金 的 平均 再 结晶 深度 也 明显 大 于 
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图 2 2 种 镍 基 单 唱 高 温 合金 压 痕 后 经 1310 'C,4h 处 

理 的 再 结晶 组 织 的 OM 像 

Fig.2 OM images of Ni-based single crystal superalloy 
DD00 (a) and DDOWR (b) after Brinell indenta- 
tion and heat treated at 1310 'C for 4 h (RX—re- 


crystallization) 


DDOWR 合金 , 随 温 度 升 高 , 其 平均 再 结晶 深度 的 增 
幅 也 越 大 . 
2.2 高 温 短 时 间 热 处 理 再 结晶 组 织 

为 了 了 解 W 和 Re 对 单 晶 高 温 合 金 再 结晶 形成 
与 发 展 过 程 的 影响 , 对 上 述 2 种 单 晶 高 温 合金 压 痕 
和 吹 砂 变形 后 , 进行 1310 ‘C 下 10~300 s 短 时 间 热 
处 理 , 并 汉 火 保留 瞬 态 组 织 . 单 晶 高 温 合 金 样品 压 
痕 变 形 经 过 60 和 120 s 热 处 昌 后 的 组 织 如 图 5 所 示 . 
与 图 3 类似 , 图 5 中 黑色 孔洞 为 固 溶 微 孔 . DD00 合 
金 经 1310 'C,60s 热 处 理 后 , 沿 着 压 痕 底部 的 弧 形 
区 域 产生 了 一 些 再 结晶 晶 粒 (图 5a), 唱 粒 尺寸 约 为 
100~200 hm, 然而 DDOWR 单 晶 合 金 还 没有 发 生 再 
结晶 (图 5b). 热处理 时 间 为 120 s 时 , DD00 合金 的 
再 结晶 区 域 迅速 长 大 呈 椭 球形 (图 5c), 再 结晶 晶 ; 
尺寸 达到 毫米 量 级 ; DDOWR 合金 发 生 再 结晶 (图 
5d), 但 深度 明显 较 小 , 在 靠近 压 痕 边缘 产生 了 几 个 
晶 粒 , 唱 粒 尺寸 较 小 . 

图 6 为 在 1310 'C 短 时 间 热 处 理 样 品 的 再 结晶 
深度 和 再 结晶 晶 粒 个 数 的 统计 结果 . 图 6a 表 明 , 2 种 
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3 2 种 钊 基 单 品 高 温 合金 吹 砂 后 经 1310 'C,4h 处 理 的 

再 结晶 组 织 的 OM 像 

Fig.3 OM images of DD00 (a) and DDOWR (b) after shot 
peening and heat treated at 1310 'C for 4h 


300 | (a) 


ci 


DD00 | 
DDOWR 


Maximum RX depth /nm 


%| | 吻 9 乡 


1300 1310 1330 
Temperature /°C 


[i 
六 人 
< 

T T 
| 


© 
= 
T T 


Mean RX depth /um 
> 
[em] 
< 


上 
[em] 
T 
-一 -一 
一 二 一 


NN 


1300 1310 1330 
Temperature / °C 


4 2 种 镍 基 单 晶 高 温 合金 吹 砂 变形 后 再 经 不 同 温度 热 处 
理 后 的 再 结晶 深度 
Fig.4 Maximum RX depth (a) and mean RX depth (b) for 


Ni- based single crystal superalloy after shot peening 


and heat treated at different temperatures 
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Indentation 


Indentation 


图 5 2 种 镍 基 单 晶 高 温 合金 压 痕 再 经 1310 'C 短 时 间 热 处 理 后 的 OM 像 


Fig.S OM images of DD00 (a, c) and DDOWR (b, d) after indentation and heat treated at 1310 °C for 60 s (a, b) and 120 s 
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6 2 种 镍 基 单 唱 高 温 合金 压 痕 再 经 1310 CC 热处理 后 的 再 结晶 数据 分 析 
Fig.6 RX depth (a) and number of grain of RX (b) for Ni-based single crystal superalloy after indentation and heat treated 


at 1310 ‘C for different times 


温 合金 都 存在 再 结晶 的 孕育 期 , DD00 合金 
孕育 期 较 短 , 约 为 10 s, DDOWR 合 人 


同 


增加 量 大 于 再 结晶 唱 粒 合并 导致 的 晶 粒 数目 减少 
量 . 孕育 期 过 后 ， DDOWR 合金 的 晶 粒 数目 开始 增 


日 日 

育 期 较 长 约 为 60 s, 加 入 W 和 Re 延缓 单 唱 
的 再 结晶 形 核 . 与 此 同时 ， 2 种 单 品 高 温 合 全 
吓 结 晶 深 度 随 着 加 热 时 间 的 延长 而 增加 , 但 是 
DDOWR 合金 的 斜率 较 小 , 再 结晶 生长 较 慢 , 表明 W 
和 Re 抑制 再 结晶 的 长 大 . 图 6b 为 2 种 单 唱 高 温 合金 
再 结晶 晶 粒 个 数 随 热处理 时 间 的 变化 (不 包括 挛 
唱 ). 当 DDOWR 合金 还 处 于 孕育 期 时 , DD00 合金 的 
唱 粒 个 数 近似 呈 线 性 增长 , 说 明 此 时 间 段 内 , 该 合 
金 再 结晶 形 核 占 优 , 即 青 结晶 形 核 导致 的 晶 粒 数目 


长 , 且 一 直 处 于 增长 阶段 , 说 明 整 个 实验 时 间 段 内 ， 
该 合金 的 再 结晶 形 核 占 优 . 然而 , DD00 合 金 的 再 结 
唱 唱 粒 数目 在 120 s 后 迅速 减 小 , 参照 图 5c 可 以 发 
现 , 这 是 由 于 发 生 了 再 结晶 的 异常 长 大 导致 大 量 唱 
粒 被 吞并 的 结果 . 

2 种 单 唱 高 温 合金 吹 砂 后 在 1310 ‘CC 进行 热 处 
理 60 和 120s 的 组 织 如 图 7 所 示 . 60 s 热 处 理 后 , 与 
该 时 间 段 压 痕 所 产生 再 结 唱 不 同 的 是 , 该 时 间 段 2 
种 合金 都 已 经 度 过 再 结晶 孕育 期 , 发 生 了 再 结晶 . 
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7 2 种 钊 基 单 唱 高 温 合金 吹 砂 后 经 1310 'C 短 时 间 热 处 理 后 的 OM 像 
Fig.7 OM images of Ni-based single crystal superalloy DD00 (a, c) and DDOWR (b, d) after shot peening and heat treated 


at 1310 °C for 60 s (a, b) and 120 s (c, d) 


DD00 合金 在 吹 砂 边缘 产生 了 连续 的 再 结晶 层 , 再 
结晶 深度 较 大 . DDOWR 合金 中 再 结晶 深度 非常 小 
(图 7b). 当 热处理 时 间 延 长 到 120 s 后 , DD00 合 金 的 
再 结晶 继续 增长 . 而 DDOWR 合金 的 再 结晶 深度 仍 
然 较 小 . 

图 8 为 2 种 单 晶 高 温 合 金 吹 砂 后 经 1310 CC 短 
时 间 热 处 理 后 的 平均 再 结晶 深度 随时 间 的 变化 情 
况 . DD00 合金 再 结晶 孕育 期 为 10 s 左右 , DDOWR 
合金 再 结晶 孕育 期 约 为 30 s, 即 加 入 W 和 Re 后 延长 
吹 砂 变 形 单 唱 高 温 合金 的 再 结晶 孕育 期 . 孕育 期 过 


后 , 随 着 时 间 的 延长 , 再 结晶 深度 迅速 增加 . DD00 
合金 的 平均 再 结晶 深度 明显 大 于 DDOWR 合金 .在 
再 结晶 深度 增长 初期 30~120 s), DD00 合 金 的 平均 
再 结晶 深度 增长 速度 明显 大 于 DDOWR 合金 . 


吹 砂 产生 的 再 结晶 形 核 于 样品 表面 , 然后 向 样 
品 内 部 和 表面 四 周 扩 展 长 大 , 沿 着 样品 深度 方向 ， 
再 结晶 没有 二 次 形 核 , 主要 是 表面 形 核 的 再 结晶 唱 
粒 的 长 大 , 这 与 文献 [6,8,9,18] 中 报道 一 致 . 由 于 没有 
二 次 形 核 , 再 结晶 深度 等 同 于 再 结晶 晶 界 迁 移 距 
离 . 因此 , 单位 时 间 内 平均 再 结晶 深度 的 增长 (图 8 
中 曲线 的 斜率 ) 等 同 于 单位 时 间 内 再 结晶 唱 界 平均 
迁移 距离 的 增长 , 即 平均 再 结晶 晶 界 迁移 速率 . 图 9 
为 单 晶 高 温 合金 吹 砂 后 经 1310 'C 短 时 间 热 处 理 后 
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8 2 种 镍 基 单 晶 高 温 合金 吹 砂 后 经 1310 CC 短 时间 热 
处 理 后 的 平均 再 结晶 深度 随时 间 的 变化 
Fig.8 Mean RX depth for Ni-based single crystal superal- 
loy DD00 and DDOWR after shot peening and heat 
treated at 1310 °C for different times 


的 平均 再 结晶 晶 界 迁移 速率 随时 间 的 变化 . 可 以 看 
到 , 2 种 单 晶 高 温 合 金 的 平均 再 结晶 唱 界 迁移 速率 
都 是 先 增 大 后 减 小 , 即 平均 再 结晶 唱 界 迁移 速率 存 
在 一 个 最 大 值 . 但 是 , 2 种 单 唱 高 温 合金 的 晶 界 迁移 
速率 存在 以 下 2 个 不 同 点 : (1) 平均 再 结晶 唱 界 迁移 
速率 具有 不 同 的 最 大 值 , DD00 合金 的 平均 再 结晶 
蝇 界 迁移 速率 较 大 ; (2) 平均 再 结晶 晶 界 迁移 速率 的 
最 大 值 出 现 的 时 间 点 不 同 , DD00 合金 的 晶 界 迁移 
速率 出 现在 60 s, DDOWR 合金 出 现在 120 s, 即 平均 
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再 结晶 唱 界 迁移 速率 最 大 值 延 迟 出 现 . 

图 10 为 2 种 单 晶 高 温 合 金 吹 砂 后 经 1310 C 短 
时 间 热 处 理 后 的 平均 再 结晶 唱 界 迁移 速率 与 平均 
再 结晶 深度 之 间 的 关系 . 平均 再 结晶 深度 等 于 距离 
吹 砂 表面 的 距离 . 在 距离 表面 约 35 um 的 区 域内 ， 
DD00 合金 平均 再 结晶 晶 界 迁移 速率 保持 增长 , 直 
到 出 现 速率 最 大 值 . 而 在 这 个 区 域内 , DDOWR 合金 
的 平均 再 结晶 晶 界 迁移 速率 则 经 历 先 增加 后 减 小 
的 过 程 , DDOWR 合金 平均 再 结晶 晶 界 迁移 速率 最 
大 值 距离 吹 砂 表面 的 距离 较 小 . 
2.3 显 微 硬度 

合金 的 显 微 硬度 表征 了 材料 强度 的 大 小 , 而 合 
金 变形 后 的 显 微 硬度 差异 也 能 在 一 定 程度 上 反映 
由 于 变形 而 导致 的 强度 增加 . 2 种 单 晶 高 温 合 金 经 
过 吹 砂 变 形 后 沿 截面 的 显 微 硬度 变化 如 图 11 所 示 . 
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Fig.9 Mean RX grain boundary migration Velocity for 
DD00 and DDOWR after shot peening and heat 


treatment at 1310 °C for different times 
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10 2 种 镍 基 单 晶 高 温 合金 吹 砂 后 经 1310 'C 短 时 间 热 
处 理 的 平均 再 结晶 唱 界 迁移 速率 与 平均 再 结晶 深 
度 的 关系 

Fig.10 Relationship between mean RX grain boundary mi- 


gration velocity and mean RX depth after shot peen- 
ing and heat treatment at 1310 ‘°C for short time for 
Ni-based single crystal superalloy 
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可 以 看 到 , DDOWR 合金 显 微 硬度 比 DD00 合金 高 ; 
经 吹 砂 变形 后 , 2 种 合金 的 表层 硬度 明显 增加 , 然而 
DDOWR 合金 的 显 微 硬度 增加 的 范围 Aq; 小 于 DD00 
合金 (Adi), 即 变形 区 域 深 度 较 小 . 

2.4 TEM 像 

图 12 为 DD00 和 DDOWR 合金 经 过 压 痕 变形 后 
的 TEM 像 . 由 图 12a 可 见 , 经 过 压 痕 变形 后 , 在 
DD00 中 产生 了 明显 的 滑 移 带 , 在 滑 移 带 内 部 , 位 错 
相对 较 多 , 而 在 滑 移 带 之 间 , 位 错 却 较为 稀少 . 与 
DD00 人 合金 滑 移 带 之 间 位 错 稀 少 不 同 的 是 , DDOWR 
合金 中 可 以 看 到 平行 位 错 , 平行 位 错 之 间 还 产生 了 
许多 位 错 , 这 些 位 错 与 平行 位 错 之 间 相 互 缠 结 , 位 
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Fig.11 Micro-hardness of Ni-based single crystal superal- 


loy after shot peening (Ad', Ad; 一 depths of defor- 
mation zones in DD00 and DDOWR., respectively) 


12 2 种 镍 基 单 晶 合 金 经 过 压 痕 变形 后 的 TEM 像 
Fig.12 TEM images of Ni-based single crystal superalloy 
DD00 (a) and DDOWR (b) after indentation 
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错 密度 较 高 , 如 图 12b 所 示 . 

图 13 为 DD00 和 DDOWR 合金 压 痕 变 形 后 , 经 
过 1310 'C, 60s 固 溶 处 理 汉 火 后 的 位 错 组 态 . 由 图 
13a 可 见 , 近似 圆 形 的 粒子 为 y' 相 , 箭头 所 示 的 位 错 
在 y' 相 处 部 分 弯曲 , 表明 该 位 错 可 能 正 通过 攀 移 的 
方式 越过 y' 相 , 通过 大 量 类 似 位 错 的 攀 移 , 以 实现 
回复 过 程 . 由 于 滑 移 带 中 位 错 分 布 较为 分 散 , 位 错 
线 长 度 相 对 较 短 , 位 错 回复 较 快 . DDOWR 合金 经 过 
短 时 间 热 处 理 后 , 合金 中 仍 可 以 看 到 许多 的 位 错 缠 
结 , 如 图 13b 所 示 . 与 图 12b 相 比 , 图 13b 的 位 错 缠 结 
结 点 区 域 大 , 从 结 点 中 心 往外 , 位 错 间距 变 大 , 表明 
位 错 缠 结 开始 部 分 松散 .在 DDOWR 合金 中 , 还 可 以 


13 2 种 钊 基 单 唱 高 温 合金 压 痕 变 形 后 经 过 1310 'C， 
60 s 处 理 后 的 TEM 像 
Fig.13 TEM images of Ni-based single crystal superalloy 
DD00 (a) and DDOWR (b, c) after indentation and 
heat treatment at 1310 ‘C for 60s 


看 到 圆 弧 形 弯 曲 的 位 错 组 态 , 弯曲 圆 弧 的 弧 形 尺寸 
与 多 粒子 尺寸 相当 , 表明 变形 时 这 些 位 错 通 过 绕 过 
机 制 越过 和 粒子, 留 下 位 错 环 , 以 实现 位 错 的 运动 . 
然而 此 处 几乎 看 不 到 位 错 环 , 说 明 位 错 环 已 经 通过 
热 激活 梦 移 而 消失 . 
3 分 析 讨 论 
3.1 W 和 了 Re 对 单 晶 高 温 合金 变形 的 影响 

对 于 不 含 C, B 等 微量 元 素 的 单 唱 高 温 合金 而 
言 , 其 强化 机 制 主要 包括 固 溶 强化 和 和 粒子 强化 
等 . 单 晶 高 温 合金 固 深 处理 后 淳 火 , 虽然 时 间 极 短 ， 
但 是 还 是 不 可 避免 的 析出 y' 相 . W 和 Re 的 加 入 使 y 
粒子 尺寸 变 小 , y' 体 积分 数 变化 不 大 . 据 文献 [22] 报 
道 ,在 y' 粒 子 尺 寸 较 小 的 范围 内 ( 约 小 于 500 nm), 合 
金 强 度 随 y' 粒 子 尺 寸 减 小 而 降低 ; 然而 显 微 硬度 测 
试 结果 表明 , DDOWR 合金 的 显 微 硬度 高 于 DD00 合 
金 . 因此 , DDOWR 合金 强度 的 增加 应 该 来 源 于 W 和 
Re 的 固 深 强 化 作用 . 在 变形 过 程 中 , W 和 Re 的 加 入 
阻碍 位 错 运动 , 溶质 原子 与 位 错 、 位 错 与 位 错 之 间 
的 相互 作用 增强 , 位 错 密 度 升 高 , 从 而 使 DDOWR 合 
金 变形 后 的 显 微 硬度 增加 . 由 于 DDOWR 合金 的 强 
度 较 高 , 合金 不 易 产 生 形 变 . 因此 , 在 相同 的 外 加 载 
荷 下 , DDOWR 合金 具有 较 小 的 变形 深度 , 从 而 再 结 
唱 深 度 也 较 浅 . 
3.2 W 和 Re 对 单 晶 高 温 合金 再 结晶 形 核 的 影响 

无 论 是 压 痕 局 部 变形 还 是 吹 砂 均匀 变形 , 
DDOWR 合金 的 再 结晶 孕育 期 都 明显 比 DD00 合金 
要 长 , 说 明 W 和 Re 的 加 入 延长 了 单 晶 高 温 合 金 的 
回复 阶段 , 延缓 单 晶 高 温 合金 再 结晶 形 核 . 再 结晶 
孕育 期 , 即 回复 阶段 主要 的 组 织 变化 包括 空位 消 
失 、 位 错 重组 及 消除 等 上 四. DDOWR 合金 经 变形 后 ,位 
错 密度 较 高 , 形成 了 大 量 的 位 错 缠 结 和 长 位 错 , 以 
至 于 在 随后 的 热处理 过 程 中 , 位 错 缠 结 难以 通过 位 
错 运动 而 松散 开 来 ; 同时 大 量 的 位 错 缠 结 也 会 阻碍 
其 他 位 错 的 运动 , 延缓 回复 . 图 13c 中 可 以 看 出 
DDOWR 合金 变形 产生 的 位 错 较 长 , 单 根 位 错 缠绕 
的 y' 粒 子 数 较 多 , 位 错 绕 过 y' 粒 子 的 阻力 较 大 . 因 
此 , DDOWR 合金 中 位 错 消除 困难 , 合金 具有 较 长 的 
再 结晶 孕育 期 . 此 外 , DDOWR 合金 位 错 运 动 较 慢 还 
可 能 与 位 错 处 溶质 元 素 富 集 有 关 ™. 
3.3 W 和 了 Re 对 单 晶 高 温 合金 再 结晶 晶 粒 长 大 的 影响 

单 晶 高 温 合金 再 结晶 晶 粒 的 长 大 表现 为 再 结 
晶 晶 界 迁 移 . 再 结晶 形 核 后 , 随 着 热处理 时 间 延 长 ， 
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晶 界 发 生 迁 移 , 再 结晶 晶 粒 迅速 长 大 ,但 DDOWR 合 
金晶 粒 长 大 速率 , 即 唱 界 迁 移 速 率 明 显 低 于 DD00 
本 
Et 


v=MP (1) 
式 中 , v 为 再 结晶 唱 界 迁移 速率 , M 为 晶 界 迁移 率 , 己 
为 作用 于 再 结晶 晶 界 的 压力 . 研究 中 表面 , 溶质 原子 
含量 增加 , 将 降低 合金 再 结晶 唱 界 迁移 率 1X, 由 此 
推断 , 加 入 6%W 和 4%Re 将 导致 再 结晶 唱 界 迁移 率 
M 降低 . 再 结晶 唱 界 压力 尸 为 再 结晶 唱 界 迁移 驱动 
力 户 与 再 结晶 晶 界 迁移 阻力 之 差 , 其 中 忆 主 要 来 自 
变形 储存 能 . W 和 Re 的 加 入 使 DDOWR 合金 位 错 密 


的 深度 , 即 W 和 Re 的 添加 , 抑制 了 单 晶 高 温 合金 的 
再 结晶 . 

(2) W 和 Re 使 单 晶 高 温 合 金 再 结晶 孕育 期 延 
长 , 这 与 该 合金 位 错 消除 较 慢 , 从 而 延长 回复 阶段 
了 关 . 

(3) W 和 Re 提高 了 单 唱 高 温 合金 显 微 硬 度 , 从 
而 减 小 了 单 晶 高 温 合金 吹 砂 变形 后 的 变形 区 域 , 最 
终 减 小 单 晶 高 温 合 金 再 结晶 . 

(4) W 和 Re 的 加 入 使 单 晶 高 温 合 金平 均 再 结晶 
晶 界 迁移 速率 减 小 ; 沿 着 再 结晶 深度 方向 , 吹 砂 变 


度 升 高 , 因此 , 该 合金 的 再 结晶 晶 界 迁移 驱动 力 较 
高 . 再 结晶 晶 界 迁 移 阻力 包括 溶质 拖 搜 力 Pw 和 粒子 
Zener 钉 扎 力 PW 和 Re 具有 较 大 的 原子 半径 (分 别 
为 Ni 原子 的 1.25 和 1.22 倍 ), 而 且 具 有 较 高 的 扩散 
激活 能 %9, 它们 在 位 错 和 yz 界面 处 的 富 集 只 2 加 将 
增加 溶质 拖 搜 力 Pu. Zener 钉 扎 力 已 与 粒子 半径 呈 
反比 , 因而 DDOWR 中 的 y' 粒 子 尺 寸 较 小 (图 1), PP 
增 大 . 综 上 分 析 , 虽然 W 和 Re 的 加 入 使 单 唱 高 温 合 
金 DDOWR 的 P 增 加 ,但 是 由 于 溶质 拖 搜 力 Ps 和 
Zener 钉 扎 力 PP 的 增加 以 及 再 结晶 唱 界 迁移 率 MM 的 
减 小 , 使 得 DDOWR 合金 的 再 结晶 唱 界 迁移 速率 降 
低 , 再 结晶 深度 减 小 . 

2 种 吹 砂 变 形 单 唱 高 温 合金 中 的 平均 再 结晶 晶 
界 迁 移 速率 存在 一 个 最 大 值 , 并 且 唱 界 迁 移 速 率 治 
了 结晶 深度 方向 存在 明显 差异 . 观察 图 10 和 11 可 以 
发 现 , DDOWR 合金 的 最 大 显 微 硬度 出 现在 距 表 面 约 
15~20 hm 区域, 而 其 平均 再 结晶 唱 界 迁移 速率 的 最 
大 值 出 现在 约 15 hm 的 位 置 ; DD00 合金 的 显 微 硬 度 
最 大 出 现在 距 表面 153~25 hm 区 域 , 而 其 平均 再 结晶 
唱 界 迁移 速率 的 最 大 值 出 现在 约 25~35 hm 的 位 置 ， 
出 现 显 微 便 度 最 大 值 区域 与 平均 再 结晶 晶 界 迁移 
速率 的 最 大 值 区域 基本 吻合 . 显 微 硬 度 值 升 高 , 说 
明 位 错 密度 增加 , 再 结晶 唱 界 迁移 驱动 力 增 大 , 致 
使 再 络 唱 晶 界 迁 移 速 率 提 高 . 虽然 DDOWR 合金 显 
微 硬度 最 大 值 距离 表面 的 距离 较 小 , 但 是 由 于 该 合 
金 再 结晶 孕育 期 较 长 , 再 结晶 晶 界 迁移 速率 较 慢 ， 
使 得 


使 得 该 合金 平均 再 结晶 唱 界 迁移 速率 的 最 大 值 延 
还 出 现 . 


4 结论 
(WwW 和 Re 的 加 入 减 小 了 单 唱 高 温 合金 压 痕 局 


样品 再 结晶 品 界 平 均 迁 移 速 率 的 变化 与 显 微 硬 
度 变 化 趋势 一 致 . 
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